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PatentansprUche 



I 1.) Verfahren zum Trennen mit Hilfe eines selektiven LSsungs- 
vl/ mittels eines C^-Kohlenwasserstof fgemisches , welches im selek- 
tiven Losungsmittel leichter ISsliche Kohlenwasserstof fe und 
im selektiven LiSsungsmittel schwerer lOsliche Kohlenwasser- 
stof fe enthait, bei dem man das Kohlenwasserstof fgemisch in 
einer extraktiven Destillationszone in ein die schwerer 15s- 
lichen Kohlenwasserstoffe enthaltendes Kopfprodukt und einen 
die leichter ISslichen Kohlenwasserstoffe und selektives LO- 
sungsmittel enthaltenden Extrakt auftrennt, den als Sumpf- 
produkt abgezoEenen Extrakt einer Entspannungsverdampfung 
miterwirft und den sich dabei bildenden dampf farmigen Anteil 
des Extraktes in die extraktive Destillationszone zuriickfUhrt 
und die naoh der Entspannungsverdarcpfung verbleibende flUssige 
Phase einer LOsungsmittelwiedergewinnungszone zufUhrt, in der 
die aus der Entspannungsverdampfung erhaltene flUssige Phase 
in ein die Kohlenwasserstoffe enthaltendes Produkt und als 
Sumpfprodukt in das von den Kohlenwasserstof fen befreite se- 
lektive LSsungsmittel aufgetrennt wird, das erhaltene selek- 
tive LOsungsmittel zur extraktiven Destillationszone zurUck- 
fUhrt und das aus der LSsungsmittelwiedergewinnungszone er- 
haltene, die Kohlenwasserstoffe enthaltende Produkte teilwei- 
se Oder gegebenenfalls ganz nach DruckerhShung in einer Kom- 
pressionszone in die extraktive Destillationszone zurUck- 
fUhrt, dadurch gekennzeichnet , dafi der aus der extraktiven 
Destillationszone abgezogene Extrakt vor der Entspannungsver- 
dampfung zunachst auf einen hbheren Druck als der Druck in 
der extraktiven Destillationszone gebracht wird und danach 
der unter erhShtem Druck stehende Extrakt in einer Wftrmeaus- 
tauschzone im indirekten Wftrmeaustausch mit dem aus der L6- 
sungsmittelwiedergewinnungszone als Sumpfprodukt erhaltenen 
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Belektiven LOsunRsmittel erwfirmt wird und der erwarmte Ex- 
trakt anschlieBend in der Entspannungsverdampfung auf einen 
Druck entspannt wird. der mindestens decn Druck in der extrak- 
tiven Destillationszone entspricht und h5her liegt als der 
Druck in der LSsungsmittelwiedergewinnungszone. 

Verfahren gemSB Anspruch 1. dadurch pekennzeichnet , dafi es 
auf die Trennung einea 1.3-Butadien enthaltenden C^-Kohlen- 
wasserstoffgendsches angewendet wird. welches gesattigte und 
einfach olefiniach ungesSttigte C^-Kohlenwasserstof fe als im 
Belektiven Lttsungstnittel schwerer 16sliche Kohlenwasserstof- 
fe und 1,3-Butadien und gegebenenfalls hOhere Acetylene und 
1,2-Butadien als im selektiven LOsungsmittel leichter Ifis- 
liche Kohlenwasseratoffe enthttlt. 

Verfahren ge^aB Anspruch 1, d.dnrch ^ekennzeichnet dafi es 
auf die Trennung eines Rohbutadiens angewendet wird, welches 
1 3-Butadien als im selektiven Lbsunnsnittel schwerer 16s- 
llchen Kohlenwasserstoff und hOhere Acetylene und gegebenen- 
falls 1.2-Butadien als im selektiven LOsungsmittel lexchter 
l&sliche Kohlenwasserstoffe enthSlt. 

Verfahren gemSB Anspruch 3, <1.B<^t)rch fjekennzeichnet , daB das 
Rohbutadien gemftfi Anspruch 2 erhalten worden xst. 

verfahren gemftB Ansprtichen 1 bis d.durch pekennzeichnet 
daB der Druck am Sumpf der extraktiven Destillatxonszone mxn- 
destens dem Druck am Kopf der extraktiven Destillatxonszone 
entspricht, 

verfahren gemMB Ansprttchen 1 bis 6, ^n<^uvr^ Rekennzeichnet , 
Tal die Kolination von WSrmeaustauschzone und nachfolgender 
Entspannungsvepdampfungszone mehrfach angewendet wxrd. 
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Verfahren zun Trennen eines Ci^-Kohlenwasserstof-fjsemisches 
durch extraktive Destination . 

Die vorliegende Erfindune betrifft ein Verfahren zum Tren- 
nen durch extraktive Destination mit Hilfe eines selekti- 
ven LOsungsmittels eines C|,-KohlenwasserstoffRemisches , 
welches im selektiven Losuncsmittel leichter und schwerer 
iSsliche Kohlenwasserstoffe enthait. 

Die extraktive Destination ist ein bekanntes Verfahren 
zur TrennunK von Gemischen, die durch Ubliche fraktionierte 
Destination nicht leicht trennbar sind, z.B. wenn die zu 
trennenden Komponenten ein Azeotrop bilden oder Reringe Un- 
terschiede in den relativen PlUchtipkeiten besitzen. Bei 
der extraktiven Destination wird in die Destillationsko- 
lonne eine solche Menge eines relativ schwer flUchtigen LO- 
sungsmittels eingefuhrt, daB die Unterschiede in den relati- 
ven Plttchtigkeiten der zu trennenden Komponenten erhttht wer- 
den und dainit eine destillative Trennung ermOglicht wird. 
Typische Anwendungsbeispiele fUr die extraktive Destination 
finden sich beispielsweise in C.S. Robinson et al "Elements 
of Fractional Distillation" Auflage McGraw-Hill Book 
Company, Inc., Mew York, (1959), Seite 291. 

Aus der deutschen Aus leges chri ft 1 519 726 ist es bekannt , 
Cj,-Kohlenwasserstoffgeraische, welche in einem selektiven Ltt- 
sungsmittel leichter und schwerer ICsliche Kohlenwasserstof- 
fe enthalten, in der Weise in einer extraktiven Destination, 
welche in mindestens 2 Stufen mit unterschiedlichen Drucken 
durchgefUhrt wird, zu trennen, dafi der am Surapf der extrak- 
tiven Destilllationszone abgezogene Extrakt in einer Ent- 
spannungsverdampfung auf Drucke unterhalb des Druckes in 
der extraktiven Destillationszone entspannt wird und der 
sich bei der Entspannungsverdampfung bildende dampffttrmige 
Anteil in die extraktive Destillationszone zurttckgefOhrt 
wird. 
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Pttr die RackfOhrung der dampf fOrniBen Phase zur extraktiven 
Destillationszone ist zur Oberwindung des Druckgeffilles ein Kom- 
presBor erforderlich. Da bei der Entspannung8verdaii«)fung mehr als 
80 * der im Extrakt enthaltenen Kohlenwasserstof fe verdampft wer- 
den, wird fOr das bekannte Verfahren ein relativ grofier Kompres- 
sor mit einem entsprechend hohen Verbrauch an elektrischer Ener- 
gie benStigt. 

Die vopliegende Erfindung soil nun eine Verbesserung der Arbeits- 
weise und Wirtschaftlichkeit der bekannten Verfahren bewirken. 

Es wurde nun ein vorteilhaftes Verfahren gefunden zum Trennen mit 
Hilfe eines selektiven LOsungsmittels eines C^-Kohlenwasserstoff- 
gemisches. welches im selektiven L»sungsmittel leichter lOsliche 
Kohlenwasserstoffe und im selektiven Lfisungsmittel schwerer lOs- 
liche Kohlenwasserstoffe enthait, bei.dem man das Kohlenwasser- 
Btoffgemisch in einer extraktiven Des t illations zone in ein die 
schwerer Ittslichen Kohlenwasserstoffe enthaltendes Kopfprodukt 
tmd einen die leichter lOslichen Kohlenwasserstoffe und selekti- 
ves LOsungsmittel enthaltenden Extrakt auftrennt, den als Sumpf- 
produkt abgezogenen Extrakt einer Entspannungsverdampfung unter- 
wirft und den sich dabei bildenden dampffCrmigen Anteil des Ex- 
traktes in die extraktive Destinations zone zurttckfUhrt und dxe 
nach der Entspannungsverdampfung verbleibende flttssige Phase 
einer LOsungsmittelwiedergewinnungszone zufOhrt. in der die aus 
dcr EntspannungBverdai.3»fung erhaltene flttssige Phase in ein die 
Kohlenwasserstoffe enthaltendes Produkt und als Sumpfprodukt xn 
aas von den Kohlenwasserstof fen befreite selektive L5sungsmxttel 
aufgetrennt wird. das erhaltene selektive LOsungsmittel zur ex- 
traktiven Destillationszone zurttckfUhrt und das aus der LOsungs- 
mittelwiedergewinnungszone erhaltene, die Kohlenwasserstoffe 
enthaltende Produkte teilweise Oder gegebenenfalls ganz nach 
DruckerbOhung in einer Kompressionszone in die extraktive De- 
stillationszone zurttckftthrt. welches dadurch gekennzeichnet ist, 
dafi der aus der extraktiven Destillationszone abgezogene Extrakt 
: vor der Entspannungsverdampfung zunttchst auf einen hSheren Druck 
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alB der Druck in der extraktiven Destinations zone gebracht 
wipd und danach der unter erhOhtem Druck stehende Extrakt in 
einer warmeaustauschzone im indirekten WfirmeaustauBCh mit dem 
au8 der Lttsungamittelwiedergewinntmgszone ala Sunpfprodukt erhal- 
tenen selektiven LOsungsmittel erwarmt wird und der erwarmte Ex- 
trakt anachliefiend in der Entspannungsverdampfung auf einen 
Druck entBpannt wird, der mindestens dem Druck in der extrakti- 
ven Destillationszone entspricht und hSher liegt als der Druck 
in der LSsirngsmittelwiedergewinnungszone. 

Naeh dem neuen Verfahren werden erhebliche Einsparungen an 
elektriacher Energie erzielt. Aufierdem kann nach dem neuen Ver- 
fahren die Anzahl der Konpressoren verringert bzw. ein wesent- 
lich kleinerer Kompreasor verwendet werden als nach dem bekann- 
ten Verfahren. 

Aufgrund des hohen Oehaltes dea Extraktea aus der extraktiven 
Destillationszone an Polymerbildnern wie 1,3-Butadien. Vinyl- 
acetylen, Xthylacetylen und 1.2-Butadien bestand ein erhebliches 
Vorurteil, den Extrakt auf hohe Drucke zu bringen und den unter 
hohem Druck stehenden Extrakt anschliefiend in der Warmeaustausch- 
zone vbr der Entspannungsverdampfung auf relativ hohe Tempera- 
turen zu erhitzen. da unter diesen Bedingungen eine erhebliche 
Polymerablagerung und Verschmutzung in den in der warmeaustausch- 
zone verwendeten warmeaustauschern zu erwarten war. Es war daher 
ttberraschend, dafi in den warmeaustauschern selbst bei mehrjahri- 
g^n Laufzeiten keine Schwierigkeiten auftraten. 

Das Verfahren der vorliegenden Anmeldung ist allgemein anwendbar 
zur Trennung von C^-Kohlenwasaerstoffgemischen, die verachieden 
ungpsattigte Verbindungen enthalten. Bei derartigen Systemen ist 
die starker gesattigte Verbindung die im selektiven LOsungsmittel 
Bchwerer lOsUche Komponente und die weniger gesattigte Verbindung 
die im selektiven LSsungsmittel leichter ISsliche Komponente. Bel 
IsoMPen, wie z.B. einer acetylenischen Verbindung und einem Di- 
olefin, ist die acetylenische Verbindung leichter 15slich als das 
Diolefin. 
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Hit besondercm Vorteil wird das Verfahren nach der Erfindung zum 
Trerihen eines 1.3-Butadien enthaltenden C^-.Kohlenwasserstof fge- 
misches angewendet. 

b.1 aer Serstellune von Xthylen und/oder Propylen durch thermi 
..„.B spalten .in.r .etroleumfraktion. z.B. -^""'"f " 
Petroleumgas (LPO), Leichtbenzin (Naphtha), OasBl Oder dgl. 
at. Koh^aaseratoff-Fraxtion erhalt.n. Wait.rhln -e'^- 
ci^Praktionen bel dar katalyti.chen Dehydrl.rung von n-But.n 
Jld^L n-But.n arwlten. Die 0,-Pra.ctionen enthaXten .n der 
M«l But«.., n-Buten. laobuten. 1,3-Butadl.n, Vinylacet,len, 
^Zlae^tvlen 1.2-B»tadien und eegebenenfalls eeringe Meneen 
rc;K:™:r,.o«.n. .obe. der ^.3-— --f;^:,!"-' 

^,„E„ .0 bis 80 --^-7™7:;;™rch::p"rt z.:i^. 

wichtsprozent, inobesondere 30 bis 60 oevircnvap 
^„d d.r G«>alt d.r C^-Praktionen an Vln,lae.t,len.n. Xthyl 
„-„ 1 2.Butadien insgesamt 5 Qewichtsprozent im all- 
^ n Sli'n^e^Wigt. Bef der erfindungsgen,aBen extraUtiven 
^^tCdirrcI-frl^ionen -erden im allgemelnen die ge- 
r«lgi» "d "nflch'-olefinisch ung.=.t.lgten c,-KohIem,«.ser- 
."«f "utane. n-B».sn und Isobut.n als Kopfprodu.t der ex- 
„.«iv.n l«.tilX.ti™ 

selektiVM. LBsongsmlttel leiohter i ,.B„tadien als Produkt 
teren Belnigungsoparationen untorworfen. 

Walter, gaalgnet. 1,3-Batadien enthaltend. <'r'^o'>^"""'""*°''" 

getrennt weraen, s* „4„Heatens 95 Gewichtsprozent , 

90 Gewichtsprozent. vorzugaweiee ndndestens 95 

Lbesondere .aindestens 98 «-^«*»*««>-^^;*^,^;™'rinen Gehalt 
ten und daneben als Verunreinigungen xm allgemeinen exn 
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an hOheren Acetylenen, wie Vinylacetylen und Rthylacetylen und 
hCheren Allenen wie 1,2-Butadien aufweisen. Solche Rohbutadxene 
werden z.B. durch extraktive Destination, beispielsweise nach 
dem erfindungsgemafien Verfahren, von aus der thermischen Spal- 
tung von Petroleumfraktionen Oder bei der katalytischen Dehydrie- 
rune von n-Butan und/oder n-Buten erhaltenen C„-Praktionen gewon- 
nen. Bei der Trennung eines solchen Rohbutadiens nach dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren wird 1.3-Butadien als im selektiven LO- 
sungsmittel schwerer IJJslicher Kohlenwasserstoff als Kopfprodukt 
der extraktiven Destillationszone und die hOheren Acetylene und 
zumindest ein Teil der hOheren Allene ala im selektiven L5sungs- 
mittel leichter l»sliche Kohlenwasserstoffe als Produkt der L»- 
sungsmittelwiedergewinnungszone erhalten. 

Als selektives LSsungsmittel kommen beispielsweise Carbonsaure- 
amide wie Dimethylformamid, Diathylformamid, Dime thy lace t amid, 
PormyUnorpholin aowie Acetonitril. Purfurol, N-Methylpyrrolidon, 
Butyrolacton, Aceton und ihre Mischungen mit Wasser in Betracht. 
Mit besonderem Vorteil wird N-Methylpyrrolidon als selektives 
Lesungsmittel verwendet. 

Die extraktive Destination kann in einer Kolonne durchgeftthrt 
werden. Bei groBen Bodenzahlen z.B. bei Kolonnen mit mehr als 
100 praktischen B»den kann es vorteilhaft sein, die extraktive 
Destination in mehr als einer Kolonne, im allgemeinen in zwei 
Kolonnen auszufUhren. Zweckmafiig wird man bei der Verwendung von 
zwei Kolonnen die oberhalb des Punktes, an dem das C^-Kohlenwas- 
serstoffgemisch in die extraktive Destillationszone eingeftthrt 
wird, llegende Absorptionsstufe in die erste Kolonne und die 
unterhalb des Einftthrungspunktes des Kohlenwasserstof fgemisches 
liegende Anreicherungsstufe in die zweite Kolonne verlegen, d.h. 
der EinfOhrungspunkt fUr das Kohlenwasserstoffgemisch ist am 
Kopf der zweiten Kolonne Oder vorzugsweise am Sumpf der ersten 
Kolonne. Vorzugsweise wird man zwischen Absorptionsstufe und An- 
reicherungsstufe keine Korapressionsstufe zwischenschalten, son- 
dem solche Druckverhaitnisse innerhalb der extraktiven Destilla- 
tionszone aufrechterhalten, wie sie sich von selbst in der ex- 
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traktiven Destinations zone bei Pehlen von Kompressions- und/oder 
DruckminderunBSStufen innerhalb der extraktiven Destillationszone 
einstellen, so daft der Druck an Boden der extraktiven Destinations- 
zone entsprechend dem ttblichen Druckverlust in den Kolonnen min- 
destens dem Druck am Kopf der extraktiven Destillationszone ent- 
Bpricht. In der Regel betrftgt die Druckdifferenz zwischen Kopf 
und Boden der extraktiven Destillationszone 0,1 bis 3, vorzugs- 
weise OgZ bis 2 bar. 

Im allgemeincn wird man in der extraktiven Destillationszone 
Drucke zwischen 1 bis 9. vorzugsweise 2 bis 8 bar. insbesondere 
3 bis 7 bar anwenden. Die Drucke im unteren Drittel der extrak- 
tiven Destillationszone. d.h. dem Bereich. der von den unteren 
BtJden der extraktiven Destillationszone eingenoramen wird, die 
etwa einem Drittel der Qesamtbodenzahl der extraktiven Destilla- 
tionszone entsprechen. betragen in der Regel 1.5 bis 9, vorzugs- 
weise 2,5 bis 8, insbesondere 3,5 bis 7 bar. 

Der auB der extraktiven Destillationszone abgezogene Extrakt wird 
zunftchst auf einen hOheren Druck gebracht als der Druck in der 
extraktiven Destillationszone. Dies kann beispielsweise mit 
einer PlOssigkeitspumpe erfolgen. Im allgemeinen erfolgt diese 
DruckerhOhung im wesentlichen isotherm, d.h. es ergeben sich nur 
solche Temperaturanderungen. z.B. eine Temperaturerhtthung bis zu 
l^C die durch die zur DruckerhOhung fahrende Maftnahme, z.B. den 
Pumivorgang. bedingt sind. Im allgemeinen wird man den Extrakt 
auf Drucke bringen. die 1 bis 20. vorzugsweise 2 bxs 18, insbe- 
sondere 3 bis 15 bar flber dem Druck in der extraktiven Destilla- 
tionszone, insbesondere Uber dem Druck im unteren Drittel der 
extraktiven Destillationszone liegen. 

Der unter erhOhtem Druck stehende Extrakt wird anschlieftend in 
einer Wftrmeaustauschzone im indirekten Wfirmeaustausch mit dem 
auB der LOsungsmittelwiedergewinnungszone als Sumpfprodukt er- 
haltenen selektiven LOsungsmittel erwttrmt. Das selektive Msungs- 
mittel wird nach dem Wftrmeaustausch in die extraktive Destilla- 
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tionszone zurttckgef tthrt o Durch den Warmeaustausch mit dem selek- 
tiven Wsungamittei~wird die" TSnperatur des Extraktes ira allge- 
meinen um 5 bis 80, vorzugsweise 10 bis 70, insbesondere 15 bis 
60°C erh5ht. 

Der erwarmte Extrakt wird danach durch Entspannungsverdampfung 
(Plashverdampfung) auf einen Druck entspannt, der mindestens 
dem Druck in der extraktiven Destillationszone, vorzugsweise 
mindestens dem Druck im unteren Drittel der extraktiven Destilla- 
tionszone entspricht tind hOher liegt als der Druck in der nach- 
geschalteten Wsungsmittelwiedergewinnungszone. MaBgeblich fttr 
die Druckminderung ist, daB sich der sich bei der Entspannungs- 
verdampfung bildende dampf fOrmige Anteil des Extraktes ohne 
Kompressionsstufe in die extraktive Destillationszone zujrQckfQh- 
ren lABt. Dementsprechend wird in der Entspannungsverdampfung 
in der Regel auf Drucke entspannt, die 0,05 bis 2,0, vorzugs- 
weise 0,1 bis 1 bar Uber dem Druck an der Einftthrungsstelle des 
daii9>ff»rmigen Anteils des Extraktes in die extraktive Destilla- 
tionszone liegen. Die Entspannungsverdampfung wird z.B. in einer 
Vorrichtung aus Druckminderungsventil und einem adiabatischen 
Verdampfer durchgeftthrt, wobei gegebenenfalls ein Phasenscheide- 
gefflA 2ur besseren Trennung der sich bei der Entspannungsver- 
dampfung ausbildenden dampff5rmigen und flQssigen Phase nachge- 
schaltet wird. 

Die Kombination von warmeaustauschzone fUr den Wftrmeaustauseh 
zwischen dem Extrakt aus der extraktiven Destillationszone und 
dem aus der LOsungsiiiittelwiedergewinnungszone rttckgefOhrten se- 
lektiven L5sungsmittel mit der nachgeschalteten Entspannungsver- 
dampfung kann in einer Stufe angewendet warden. Es ist jedoch 
auch mSglich, mehr als eine, z.B. 2 bis M, vorzugsweise 2 bis 3 
solcher Kombinationen, zweckmttfiig in Hlntereinanderschaltung 
anzuwenden. Durch Anwendung von mehr als einer dleser Wftrmeaus* 
tausch-ZEntspannungsverdampfUngsstufen und RQekfahrung der so 
erhaltenen TeilstrSme zu unterschiedlichen Zulaufstellen der 
extraktiven Destillationszone lassen sich die erforderliche 
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Trennleistung der extraktiven Destination und die Abmessungen 
der extraktiven Destillationakolonne reduzieren. Es xst wexter 
B»Elich. zwischen der letzten Entspannungsverdampfungszone und 
der L6Bung8«ittelwiedergewinnuns8zone eine weitere Wftrmeaus- 
tauschzone zwischenzuschalten. 

Der sich in der bzK. den Ent3pannungsverdaB.pfungszonen bildende 
^ff«rmige Anteil des Extraktes, der In f ^^^'^ 

orichtsprozent. vorzugsweise .0 bis 70 J^^^^ 
irohi^nwasserstoffe im Extrakt betrflgt. wxrd in die extraktive 

gefUhrte dampffermige Phase in das untere Drxttel der extraktx 
verLtillationszone eingeleitet. vorzugsweise ^ Sumpf der 
:::rrtiven DeatiXXationszone, z.B. an eine. Punkt d r , , 
etwa in der H5he des untersten Koionnenbodens befxndet. Bei 
iZer stufenweisen Entspannungsverdampfung kftnnen dxe xn den 
elnzlxnen Stufen erhaXtenen da^ff5rmigen Anteile getrennt oder 
einzeinen oi^ii* . ^So extraktive DestiXiationszone zu- 

nach ihrer Vereinigung in dxe extraKtxve u 

rttckgeftthrt werden. 

7, insbesondere 1 «>18 00 LOaungsmitteXwiederge- 

Aufkocher. 

aXXgeneinen warme zugefOhrt. bexspieXsweise uoe 



- 11 - 

809848/0484 



- 11 - O.Z. 52 615 

272A365 

Das als Sumpfprodukt der LOsunEsmittelwiedergewinnungszone er- 
haltene, von den Kohlenwasserstof fen befreite selektive L5sungs- 
mittel wird Uber die warraeaustauschzone , in der der warmeaustausch 
mit dem Extrakt aus der extraktiven Destillationszone erfolgt, 
in die extraktive Destillationszone zurUckeefUhrt. 

Das aus der Lttsungsmittelwiedergewinnungszone erhaltene, die 
Kohlenwasserstof fe enthaltende Produkt , welches im allgemeinen 
als Kopf Strom oder als Kopf- und Seitenstrom abgezogen wird, 
durchlHuft teilwexse oder gegebenenfalls ganz zun&chst eine 
Kompressionsstufe und wird nach der Kompression der extraktiven 
Destillationszone zugefUhrto In der Kompressionszone wird der 
Kohlenwasserstof f Strom, z.B, in einem Kompressor, auf einen 
Druck verdichtet, der mindestens dem Druck in der extraktiven 
Destillationszone entspricht. Im allgemeinen wird der Kohlen- 
wasserstof fstrom auf Drucke verdichtet, die 0,05 bis 2, vorzugs- 
weise 0,1 bis 1 bar Uber dem Druck an der EinfUhrungss telle des 
dampffOrmigen Anteiles des Extraktes in die extraktive Destilla- 
tionszone liegen. 

In der Kegel werden von dem aus der LSsungsmittelwiedergewinnungs- 
zone als Produkt erhaltenen Kohlenwasserstof fstrom bei teilwei- 
ser Rtlckftlhrung 10 bis 70 Gewichtsprozent , vorzugsweise 15 bis 
65 Gewichtsprozent, insbesondere 20 bis 60 Gewichtsprozent aber 
die Kompressionszone in die extraktive Destillationszone zuirtLck- 
geftthrt. Zweckm^Big wird der komprimierte Kohlenwasserstof fstrom 
gegebenenfalls nach Vereinigung mit dem aus der bzw. den Entspan- 
nungsverdampfungszonen rUckgefUhrten dampf fSrmigen Anteil des 
Extraktes aus der extraktiven Destillationszone in das untere 
Drittel der extraktiven Destillationszone eingeleitet, vorteil- 
haft am Sumpf der extraktiven Destillationszone, z.B. an einem 
Punkt, der sich etwa in der Hfihe des untersten Kolonnenbodens 
befindet. 

Eine vorteilhafte Aus fUhrungs form des erfindungsgemfiBen Verfah- 
rens zur Oewinnung von 1,3-Butadien aus C|j-Praktionen besteht 



809848/0484 



- 12 - 



. 12 - o.Z. 52 615 

272A365 



darin. dafi zunftchst aus der C,-Praktion in einer ersten erfin- 
d"^;eLBen extraKtiven Destination ein Rohbutadien gewonnen 

.one als Kopf- Oder Seitenstrom abgezogen wird. AnschlxeBend 
IZ ais de» Rohbutadien in einer zveiten erfindungagemaBen ex- 
traktiven Destination ein Reinbutadien erhalten. 

Pig 1 1st ein schematisches DiagraBun einer AusfOhrungsform des 
erflndungsgema^en Verfahrens. Ein ^M-'^o*^^— 
!c -pt^ion aus einer Kthylenanlage) wird durch Leitung 1 durch 
I n leZXf^r 2 a« Su»^f der Kolonne 3 in die aus den Kolonnen 
m r^Mldete extraKtive Destillationszone eingefUhrt. Ko- 
lo"!n 3 uni 5 sind Uber die Leitungen . and 6 miteinander ver- 
K^!n Das selektive L«sungsmittel wird ttber Leitung 17 im 
bunden. Das ^ugegeben. Durch Leitung 7 wird am 

Z7::X^oZeT:^Ae gL.ttigten und ein.acn ole.ini»en 
:::es.ttigten C K 

rererti;e^r:L:::en^^^^ L3-Butadien. VinylacetyXen Xt.^- 
actlylen u^ l^Butadien enthaltender ExtraKt abgezogen. Der 

r ilene Extract wird durch Fiassigkeitspumpe 9 auf einen 
abgezogene ^xtrakt wxr extraktiven De- 

h5heren Druck ^^^'^^^^^^^.^^^^H^ Wftrmaustauscher 10 im in- 
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L&sungsmlttel abgezogen, welches durch Leltung 17 Ober den WUrme* 
austauscher 10 und Verdampfer 2 auf den oberen Tell von Kolonne 
3 zurClekgefahrt wird. 

Aus dem Ausgaser 15 wlrd ttber Leltung l8 als Seitenstrom ein 
Tell der dem Ausgaser ttber Leltung 13 zugeftthrten Kohlenwasser- 
stoffe als Rohbutadien abgezogen^ welches als solches welterver* 
arbeitet werden kann Oder zur Gewlnnung von Reinbutadien einer 
weiteren Reinigungsoperation unterzogen werden kann. Vorzugswei- 
se wird das Rohbutadien zur Gewlnnung eines Reinbutadiens einer 
zwelten extraktiven Destination gemttB der Erfindung imterworfen. 

Am Kopf des Ausgasers 15 wird ttber Leltung 19 der verbleibende 
Teil der dem Ausgaser ttber Leltung 13 im selektiven L5sungsmit- 
tel zugeftthrten Kohlenwasserstof fe abgezogen, im Kompressor 20 
verdichtet und nach der Verdichtung ttber Leitungen 21 und 23 nach 
Vereinigung mit dem aus dem PhasenscheidegefaB 12 ttber Leltung 
22 abgezogenen^ bei der Entspannungsverdampfung gebildeten dampf-- 
f5rmigen Teil des Extraktes in den unteren Teil von Kolonne 5 
zuz-ttckgeftthrt • 

Das nachstehende Beispiel dient der weiteren ErlMutexning der Er- 
findung. 

Beiapiel 

In einer groAtechnischen Butadien-Gewinnungsanlage wurde ein 
Cj^-Kohlenwasserstoffgemisch gemSE dem Fliefibild von Pigur 2 
unter Verwendung von N-Methylpyrrolidon als selektivem LOsungs- 
mlttel aufgetrennt, wobei zwei Extraktivdestillationszonen 
hintereinandergeschaltet sind. Die erste Extraktivdestillations- 
zone wird von Kolonne 29 sowie dem oberen verjUngten Kolonnen-» 
teil 30 gebildet^ wfthrend die zweite extraktive Destillations- 
zone von der Kolonne 2M und dem unteren Kolonnenteil 31 gebil- 
det wird. Das selektive L(5sungsmittel N-Methylpyri?olidon wird 
durch Leltung 27 im oberen Teil von Kolonne 21 und durch Leltung 
28 im oberen Teil von Kolonne 2k zugegeben. Durch Leltung 1 wird 
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"r.^ - Ti:rxe an^^^^^^^^ .u.«»en3.«u„e in einer Mens, 
wn 7 381,66 kg/h abgezogen. 

Tabelle 



Propan 
Propan 

Propadi®" 

Propin 

n-Butan 

i-Butan 

But en- 1 

i-Buten 

Buten-2-tx'ans 

Buten-2-cis 

Butadien-1»3 

Butadien-1»2 

Butin-1 
But anon 

C^-Kohlenwasserstoffe 

5 - 



O, 

O, 
0, 
O, 
3. 
1. 

26, 
5, 
««, 

O, 
0. 



,03 
10 
02 
15 
1 
O 

o 

,0 
0 

3 
0 
2 
2 
0,7 
0,2 



Spalte 
2 


3 


H 


0,056 






0,187 






0,037 
0,003 


0,327 


0,089 


5,789 






1,867 






26,1'»5 






l»8,557 


0,005 




9.329 


0,010 




7,736 
0,2 


0,350 
98,801 


26,800 




0,333 


3,57M 




0,009 


14, 082 






50,276 


0,1 


0,165 


5,179 



„ Ko^onn. 3, - rr^ja^rnrr rnTin.^ 

d.P in Sp.lt. 3 der T*''*"' ^ erh.lt.ne Reinbutadi.n 

von « j;^;':.^^ :,::r.rt;t ..rd.n cd.^ duren OestiUa. 
r„%rrn.»«t.di.n U^r^n*- -.ra.n. 
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Aus dem Aus^aser 15 wird durch Leitunc 26 ein die C^-Acetylene 
enthaltender Kohlenwasserstof f strom der in Spalte 4 der Tabelle 
angegebenen Zusammensetzunc in einer Menge von 191,9^ kg/h abge- 
zogen • 

Der Druck im Kolonnenteil 31 betrilgt 5 bar. Der Qber Leitung 8 
abgezogene Extrakt wird durch Piassigkeitspumpe 9 auf einen 
Druck von 15 bar gebracht und anschliefiend im Wfirmeaustauscher 
10 von 70^C auf 125^0 erwarmt, Der erwMrmte Extrakt wird an- 
schliefiend durch Druckminderungsventil 11 geleitet und auf einen 
Druck etwas Uber 5 bar entspannt. Die im PhasenabscheidegefSB 12 
nach der Entspannungsverdampfung erhaltene fiassige Phase des 
Extraktes wird Uber Leitung 13 durch Druckminderungsventil 1* 
in den Ausgaser 15 auf einen Druck von 1,5 bar entspannt. 

Am Kopf des Ausgasers wird Uber Leitung 10 ein Kohlenwasser- 
stoffstrom abgezogen, der nach Verdichtung im Kompressor 20 Uber 
Leitungen 21 und 23 nach Vereinigung mit dem aus dem Phasenschei- 
degefSLB 12 ttber Leitung 22 abgezogenen dampff Srmigen Teil des 
Extraktes in den unteren Teil des Kolonnenteils 31 zurttckgefUhrt 
wird. 

Die Leistung des sehr kleinen Kompressors betrftgt 335 kW. Pflhrt 
man dagegen die Butadiengewinnung entsprechend dem bekannten Ver- 
fahren durch, wird ein wesentlich gr5Berer Kompressor mit der 
etwa dreifachen KapazitSLt benStigt, so daB der Verbrauch des 
Kompressors an elektrischer Energie um den Paktor 3 h5her ist. 
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